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Beschreibunq 

r 

Verfahren zur Bestimmung der Hafteigenschaften von Materialien 

5 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Bestimmung der Hafteigenschaf- 
ten von mindestens zwei Materialien aneinander, insbesondere zur Be- 
stimmung der Hafteigenschaften mindestens einer Beschichtung Oder 
mindestens eines Films auf einem Substrat. 

10 

Die Frage, ob zwei Materialien uberhaupt oder ausreichend fest anein- 
anderhaften, ist in vielen Bereichen der Industrie von groBer Bedeutung. 
Als Beispiele seien hier nur genannt zum einen die Haftung von Poly- 
merfilmen, insbesondere Lacken auf Metallen oder Kunststoffen, z. B. in 

15 der Automobilindustrie oder zum anderen die Haftung von Metallfilmen 
auf Polymeren, z. B. in der Lebensmittelindustrie (Milchtuten, Chipstuten 
und dergleichen). Ist die Haftung zwischen den gewahlten Materialien 
nicht ausreichend, kommt es zur Ablosung der Materialien voneinander. 
Dies ist fur eine industrielle Anwendung nicht hinnehmbar. Es muB dann 

20 gegebenenfalls aufwendig eine geeignetere Materialkombination gefun- 
den werden. 
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Um die Hafteigenschaften unterschiedlicher Materialien aneinander zu 
prufen, sind aus dem Stand der Technik verschiedene Verfahren be- 
kannt. So ist hier beispielsweise der sogenannte „pull-off'-Test zu nen- 
nen, bei dem ein aufgeklebter Stempel unter einer definierten Kraft 
5 senkrecht zu den verbundenen Materialien zieht. Weiter ist der soge- 
nannte „adhesive tape"-Test bekannt, bei dem auf die verbundenen Ma- 
terialien ein Klebestreifen aufgebracht und anschlieBend abgezogen 
wird. SchlieBlich gibt es auch sogenannte „scratch"-Tests, bei denen ein 
spitzer Gegenstand, z. B. eine Nadel, unter einer bestimmten Kraft ein 

10 Material zerkratzt. Eine Abwandlung solcher Techniken ist auch der so- 
genannte „indentation"-Test, bei dem eine scharfe Spitze in das Material 
I gedruckt wird und die entstehenden Rander bzw. die beim Herauszie- 
hen entstehende Form optisch untersucht werden. Daruber hinaus kon- 
nen auch andere Methoden wie Rastersondentechniken oder akustische 

15 Emissionstechniken zur Feststellung und Untersuchung von Schichtab- 
losungen eingesetzt werden. 

Die genannten Methoden haben verschiedene Nachteile. So gehen 

beim „adhesive tape"-Test oder beim „pull-off"-Test Materialeigenschaf- 
20 ten des Klebers oder Klebestreifens in die Untersuchung ein, die nichts 

mit der eigentlichen Haftung der Materialien aneinander zu tun haben. 

Daruber hinaus arbeiten diese Tests und auch die beschriebenen Kratz- 
J techniken nicht zerstorungsfrei und sind oft schwer reproduzierbar. Die 

ubrigen genannten Tests erfordern vergleichsweise aufwendige und teu- 
25 re Apparaturen. Alle genannten Methoden haben daruber hinaus den 

Nachteil, daB eine Quantifizierung der Hafteigenschaften nicht verlaBlich 

moglich ist. 

Weiter ist bekannt, daf3 auch die Aufnahme eines Absorbats in Schicht- 
30 systeme und Filmsysteme zur Ablosung dieser Schichten und Filme fuh- 
ren kann. Durch die Aufnahme des Absorbats, beispielsweise eines Ga- 
ses wie Wasserstoff, entstehen mechanische Spannungen in der 
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Schicht, die letztendlich zur Ablosung dieser Schicht fuhren konnen. Als 
Literatur sei hier auf die Veroffentlichung von U. Laudahn et al. in jour- 
nal of Alloys and Compounds", 293-295 (1999), 490-494 verwiesen. Die 
genannten Untersuchungen gehen jedoch nicht uber eine reine Beo- 
5 bachtung der induzierten mechanischen Spannungen hinaus. 

Die Erfindung stellt sich die Aufgabe, die Hafteigenschaften von mindes- 
tens zwei Materialien aneinander zuverlassig und reproduzierbar zu 
bestimmen. Das entsprechende Verfahren soli dabei insbesondere fur 
10 die Bestimmung der Hafteigenschaften von Beschichtungen oder Filmen 
auf einem Substrat anwendbar sein. Vorzugsweise sollen uber das Ver- 
lv> fahren quantifizierbare Ergebnisse zuganglich sein, so daf3 Schichtsys- 
teme vor ihrer industriellen Anwendung auf die jeweiligen Anforderungen 
der Hafteigenschaften getestet werden konnen. 

15 

Diese Aufgabe wird gelost durch das Verfahren mit den Merkmalen des 
Anspruchs 1. Bevorzugte Ausfuhrungen des Verfahrens sind in den ab- 
hangigen Anspruchen 2 bis 26 dargestellt. Der Wortlaut samtlicher An- 
spruche wird hiermit durch Bezugnahme zum Inhalt dieser Beschreibung 
20 gemacht. 

GemaR der Erfindung ist das eingangs erwahnte Verfahren so ausges- 
w taltet, daf3 mindestens ein Material, vorzugsweise die Beschichtung oder 
der Film, mit mindestens einem Absorbat beaufschlagt wird. Dann wird 

25 mindestens eine kritische physikalische oder chemische MeBgroRe be- 
stinrtmt, bei der sich die beiden Materialien mindestens teilweise, insbe- 
sondere im wesentlichen vollstandig, voneinander losen. Durch die im 
Rahmen der Erfindung kontrolliert erfolgende Aufnahme des Ab-sorbats 
in eines der beiden Materialien quillt dieses auf bzw. dehnt sich aus. Die 

30 aufgrund der Haftung am anderen Material entstehenden mechanischen 
Spannungen fuhren zur mindestens teilweisen Ablosung der Materialien 
voneinander. Auf diese Weise Iaf3t sich eine kritische physikalische oder 
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chemische MeBgroBe bestimmen, die als MaB fur die Hafteigenschaften 
der beiden Materialien aneinander dient. 

Bei einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Ver- 
5 fahrens handelt es sich bei der kritischen MeBgroBe um die Absorbat- 
menge, mit der eines der beiden Materialien, insbesondere die Be- 
schichtung oder der Film, beaufschlagt wird. Wie spater noch erlautert, 
lassen sich solche Absorbatrnengen haufig auf einfache Weise bestim- 
men. 

10 

s Bei einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgema- 

Ben Verfahrens handelt es sich bei der kritischen MeBgroBe um die 
Krummung eines Materials, vorzugsweise des Substrats, die aus der 
Beaufschlagung dieses Materials mit dem Absorbat resultiert. Auch sol- 
15 che Krummungen lassen sich haufig auf einfache Weise bestimmen. 

Es versteht sich, daB die Erfindung nicht auf die beiden genannten kriti- 
schen MeBgroBen (Absorbatmenge, Substratkrummung) beschrankt ist. 
Es konnen grundsatzlich alle MeBgroBen gewahlt werden, die bei teil- 
20 weiser oder vollstandiger Ablosung der beiden Materialien voneinander 
bestimmbar sind. 

J Gs/ Grundsatzlich ist es erfindungsgemaB moglich, die kritische physikali- 
sche oder chemische MeBgroBe bei einmaliger Durchfuhrung der Ver- 
25 fahrensschritte zu bestimmen. Dies ist insbesondere dann der Fall, 
werin die Anfangsspannungen bei einer gewahlten Materialkombination 
zu vernachlassigen sind. Dann ist nur eine Bestimmung/Messung je Ma- 
terialkombination zur Bestimmung der Hafteigenschaften notig. Erfin- 
dungsgemaB ist es jedoch bevorzugt, wenn die Verfahrensschritte min- 
30 destens zweimal, insbesondere mehrfach, durchgefuhrt werden. Dabei 
wird dann mindestens eine Materialstarke, insbesondere die Dicke der 
Beschichtung oder des Films, variiert. Je weniger haufig die Verfahrens- 
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schritte durchgefuhrt werden mussen, um so schneller lassen sich die 
Hafteigenschaften bei einer gewahlten Materialkombination bestimmen. 
Dementsprechend ist es weiter bevorzugt, wenn die entsprechenden 
Verfahrensschritte pro Materialkombination nur zweimal durchgefuhrt 
5 werden. 



Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird mit Hilfe der erhaltenen kri- 
tischen MeBgroBe vorzugsweise die sogenannte Adhasionsenergie 
(rechnerisch) bestimmt. Hierbei kann die entsprechende mathematische 

10 Funktion je nach verwendeten Materialien und konkreter Aufgabenstel- 
lung hergeleitet werden. Insbesondere wird die Adhasionsenergie dabei 
durch Bestimmung der Steigung eines Auftrags der kritischen MeBgroBe 
uber eine Funktion, vorzugsweise die reziproke Wurzel der Materialstar- 
ke bestimmt. Bei der Materialstarke handelt es sich dabei vorzugsweise 

15 um die Dicke der Beschichtung oder des Films. Die erhaltene Adhasi- 
onsenergie ist das direkte MaB fur die Haftfahigkeit der beiden Materiali- 
en aneinander bzw. aufeinander. Die genaue Vorgehensweise bei die- 
sen bevorzugten Ausfuhrungsformen der Erfindung ergibt sich aus der 
weiteren Beschreibung sowie den Figuren. 

20 

Die Vorteile des erfindungsgemaBen Verfahrens zeigen sich insbeson- 
dere bei Materialverbundsystemen, bei denen die Dicke des ersten Ma- 
terials, insbesondere der Beschichtung oder des Films klein gegenuber 
der Dicke des zweiten Materials, insbesondere des Substrats ist. Dies 

25 entspricht genau den bevorzugten Anwendungsfallen, bei denen Haftei- 
genSchaften von mindestens zwei Materialien aneinander oder aufein- 
ander bestimmt werden sollen. Materialverbundsysteme, fur die das er- 
findungsgemaBe Verfahren in besonders bevorzugter Weise anwendbar 
ist, lassen sich uber das Verhaltnis Es 2 / d definieren, mit E = Elastizi- 

30 tatsmodul des Substrats, s = Dicke des Substrats und d = Dicke der Be- 
schichtung bzw. des Films. Entsprechende bevorzugte Werte fur dieses 



P41 719 DE 



-6- 



Verhaltnis liegen zwischen 10 8 Pam und 10 14 Pam, insbesondere zwi- 
schen 10 10 Pa m und 10 13 Pa m. 

Grundsatzlich konnen mit dem erfindungsgemaBen Verfahren Material- 
5 verbundsysteme mit ganz unterschiedlichen Materialstarken untersucht 
werden. Es ist aber bevorzugt, wenn die Materialstarken, d. h. die Dicke 
sowohl des ersten Materials als auch des zweiten Materials, insbeson- 
dere der Beschichtung/des Films bzw. des Substrats, zwischen 1 nm 
(Nanometer) und 5 mm (Millimeter) betragen. Innerhalb dieser Bereiche 
10 sind fur die Dicke des Substrats Werte zwischen 1 pm (Mikrometer) und 
5 mm sowie fur die Dicke der Beschichtung oder des Films Werte zwi- 
^/ schen 1 nm und 1 pm zu nennen. Auch diese bevorzugt genannten Wer- 
te betreffen die bevorzugten Anwendungsfalle fur die Bestimmung von 
Hafteigenschaften. 

15 

Bei dem Absorbat, mit dem mindestens ein Material beaufschlagt wird, 
handelt es sich vorzugsweise um mindestens eine Flussigkeit. Diese 
Flussigkeit ist bei einer ersten Gruppe von weiter bevorzugten Ausfuh- 
rungsformen Wasser. Bei einer weiteren Gruppe von bevorzugten Aus- 
20 fCihrungsformen handelt es sich bei der Flussigkeit um ein organisches 
Losungsmittel, insbesondere um Dichlormethan oder Tetrachlormethan. 

i 

Bei anderen besonders bevorzugten Ausfuhrungsformen der Erfindung 
handelt es sich bei dem Absorbat um mindestens ein Gas. Hier sind als 
25 bevorzugte Gase Kohlendioxid oder gasformige Elemente, insbesondere 
Wagserstoff, zu nennen. Gerade Wasserstoff laBt sich auf einfache und 
reproduzierbare Weise in bestimmten Mengen in Materialien einbringen. 

Grundsatzlich kann die Beaufschlagung eines Materials mit dem Absor- 
30 bat erfindungsgemaB auf beliebige Weise erfolgen. Es ist jedoch zum 
einen bevorzugt, wenn die Beaufschlagung mit dem Absorbat direkt aus 
der Flussigkeitsphase oder der Gasphase erfolgt. Zum anderen sind 
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Ausfuhrungsforrnen besonders bevorzugt, bei denen die Beaufschla- 
gung mit einem gasformigen Absorbat, insbesondere mit Wasserstoff, 
durch die sogenannte elektrochemische Beladung erfolgt. Bei dieser 
Vorgehensweise wird das Gas, insbesondere der Wasserstoff, direkt an 
5 dem zu beladenden Material elektrochemisch durch LadungsfluB er- 
zeugt, beispielsweise aus Wasserstoffionen in vorzugsweise sauren L6- 
sungen. Dies wird im Zusammenhang mit den Figuren noch naher erlau- 
tert. 

10 ErfindungsgemaB handelt es sich bei dem ersten Material, insbesondere 
bei dem Material der Beschichtung Oder des Films, bevorzugt um ein 
Metall, insbesondere ein Edelmetall. Bei weiteren bevorzugten Ausfuh- 
rungsformen des erfindungsgemaBen Verfahrens handelt es sich bei 
dem ersten Material, insbesondere bei dem Material der Beschichtung 

15 oder des Films, um ein Polymermaterial, insbesondere einen Lack. 

Als zweites Material, insbesondere als Substrat wird erfindungsgemaB 
vorzugsweise ein Polymermaterial eingesetzt. Auf diese Weise betreffen 
diese Ausfuhrungsformen insbesondere die Materialkombination Be- 
20 schichtung/Film aus Metall auf Substrat aus Polymermaterial (Kunst- 
stoff). 

v |l Ebenfalls bevorzugt sind erfindungsgemaB Ausfuhrungsformen, bei de- 
nen als zweites Material, insbesondere als Substrat, vorzugsweise ein 
25 Metall, eingesetzt wird. Diese Ausfuhrungsformen umfassen die bevor- 
zugfen Materialkombinationen Beschichtung/Film aus Polymermaterial 
(Lack) auf Metallsubstrat. 

Die Bestimmung der kritischen MeBgroBe bei der teilweisen, insbeson- 
30 dere im wesentlichen vollstandigen Ablosung der beiden Materialien 
voneinander, kann grundsatzlich auf beliebige Weise erfolgen. Vor- 
zugsweise bestimmt man die kritische MeBgroBe zu dem Zeitpunkt, 
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wenn lokal erstmals eine Ablosung der beiden Materialien voneinander 
stattfindet, beispielsweise durch Ausbildung einer Aufwolbung Oder Hu- 
gels. Bei bevorzugten Ausfuhrungsformen der Erfindung wird der Ablo- 
sevorgang der beiden Materialien (insbesondere Ablosung Beschich- 
5 tung/Film vom Substrat) mit Hilfe optischer Methoden verfolgt. Im ein- 
fachsten Fall kann dies mit dem Auge geschehen, insbesondere mit Hil- 
fe eines Lichtmikroskops Oder einer entsprechenden anderen optischen 
Einrichtung (z. B. CCD-Kamera). 

10 Eine andere bevorzugte Vorgehensweise beinhaltet die Bestimmung der 
Oberflachenrauhigkeit bzw. deren Veranderung beim Ablosevorgang. 
0 Diese Oberflachenrauhigkeit kann ebenfalls auf beliebige Weise be- 
stimmt werden, wobei auch hier der Einsatz optischer Methoden bevor- 
zugt ist. So konnen insbesondere die Oberflachenreflektivitat Oder das 

15 Oberflachenstreuverhalten bzw. die Veranderung dieser GroBen be- 
stimmt werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist auch fur Materialkombinationen 
anwendbar, bei denen die beiden Materialien des Verbundes selbst kein 
20 Oder nur wenig Absorbat aufnehmen konnen. In diesen Fallen wird min- 
destens eine das Absorbat aufnehmende Beschichtung oder ein ent- 
sprechender Film mit einer das Absorbat nicht oder nur in geringer Kon- 
^ zentration aufnehmenden weiteren Beschichtung/Film festhaftend ver- 
bunden. Dann werden durch Beaufschlagung der das Absorbat aufneh- 
25 menden Beschichtung/Film mit dem Absorbat die Hafteigenschaften der 
das 1 Absorbat nicht oder nur in geringer Konzentration aufnehmenden 
Beschichtung/Film am Substrat bestimmt. Diese Vorgehensweise wird 
im Zusammenhang mit den Figuren noch naher erlautert. 

30 Aus der Darstellung der zuletzt beschriebenen bevorzugten Ausfuh- 
rungsformen ergibt sich, daft die Erfindung nicht auf die Untersuchung 
von Materialkombinationen aus zwei Materialien beschrankt ist. Vor- 
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zugsweise ist zur Bestimmung der Hafteigenschaften ein Schichtaufbau 
(einschlieBlich des Substrats) aus zwei bis vier, insbesondere zwei oder 
drei, Schichten bevorzugt. 

5 Das erfindungsgemaBe Verfahren hat den Vorteil, daf3 durch die kontrol- 
lierte Beaufschlagung eines Materials in einem Schichtaufbau die Haft- 
eigenschaften zweier Materialien aneinander oder aufeinander einfach 
und reproduzierbar bestimmt werden konnen. Wird die Absorbatkonzen- 
tration gezielt nur bis zur teilweisen Ablosung der Materialien voneinan- 

10 der erhoht, so erfolgt die Bestimmung der Hafteigenschaften quasi zer- 
storungsfrei. Die mit Hilfe des erfindungsgemaBen Verfahrens erhal- 
tenen Aussagen ermdglichen es, die Hafteigenschaften von Materialsy- 
stemen bereits im Vorfeld gezielt zu untersuchen. AuBerdem sind quan- 
titative Aussagen moglich, die eine gezielte Vorabauswahl bestimmter 

15 Materialkombinationen ermoglichen. 



Die beschriebenen Merkmale und weitere Merkmale der Erfindung er- 
geben sich aus der nachfolgenden Beschreibung von bevorzugten Aus- 
fuhrungsformen in Verbindung mit den Unteranspruchen und den Zeich- 
20 nungen. Hierbei konnen die einzelnen Merkmale jeweils fur sich oder zu 
mehreren in Kombination miteinander verwirklicht sein. 

In den Zeichnungen zeigen: 

25 Fig. 1 die schematische Darstellung eines Verbundsystems aus 

zwei Materialien wahrend der Aufnahme des Absorbats in 
das obere der beiden Materialien, 



30 



Fig. 2 den Schichtaufbau der im Beispiel erlauterten Ausfuhrungs- 

formen des erfindungsgemaBen Verfahrens, 
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Fig. 3 die Morphologieentwicklung der Oberflache des Schichtauf- 

baus der im Beispiel erlauterten Ausfuhrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens, und 

5 Fig. 4 die Bestimmung der Adhasionsenergie bei der im Beispiel 

erlauterten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens. 



In Fig. 1 ist das dem erfindungsgemaBen Verfahren zugrundeliegende 
10 Prinzip mit einer einfachen Darstellung schematisch erlautert. 

»0 Zwei Materialien 1 und 2 haften bei Bildung eines entsprechenden Ver- 
bundsystems aneinander. Durch die in Fig. 1a) nicht naher dargestellte 
Aufnahme eines Absorbats, beispielsweise Wasserstoff, in die obere 

15 Schicht (Material 1) werden dort hohe, durch die Pfeile dargestellte, 
Spannungen in dieser Schicht erzeugt. Dies fuhrt gemaB Fig. 1b) zu ei- 
ner Ablosung der oberen Schicht (Material 1) von der unteren Schicht/ 
Substrat (Material 2) uber die in Fig. 1b) dargestellte Lange 51. Uber die- 
se Lange geht die Haftung zwischen Material 1 und Material 2 verloren, 

20 mit der maximalen Hohe h des abgelosten Teils des Materials 1 (wie in 
Fig. 1b) dargestellt). 

% 

Beispiel 

25 

Es \Verden dunne Palladium/Niob/Palladium-Schichtfolgen durch Argon- 
Sputtering auf Polycarbonat-Substraten von 250 pm Dicke abgeschie- 
den. Dazu werden zunachst die Polycarbonat-Substrate kurz mit Isopro- 
panol gereinigt. Die Metallfilme werden bei Raumtemperatur in einer Ul- 
30 trahochvakuumkammer (10" 10 mbar) bei 10" 4 mbar Argongas-Druck her- 
gestellt. Dabei ergibt sich der in Fig. 2 dargestellte Schichtaufbau. 
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lm vorliegenden Fall betragen die Schichtdicken der sich oberhalb und 
unterhalb der Niob-Schicht befindenden Palladium-Schichten jeweils 10 
nm. Die obere Palladium-Schicht dient dabei der Verhinderung der Oxi- 
dation der Niob-Schicht und zur Erleichterung einer Wasserstoffaufnah- 
5 me (Absorbat = Wasserstoff) in die Niob-Schicht. Innerhalb der Niob- 
Schicht sollen die inneren Spannungen erzeugt werden, damit sich die 
unterhalb der Niob-Schicht angeordnete Palladium-Schicht vom Poly- 
carbonat-Substrat ablost. Untersucht werden also die Hafteigenschaften 
der (unteren) Palladium-Schicht am Polycarbonat-Substrat. Im Beispiel 
10 werden Niob-Schichten von 10 nm, 30 nm, 100 nm und 200 nm Dicke 
* mit niedrigen Abscheideraten von 1 ,6 nm/min hergestellt. 

Alle erhaltenen Schichtaufbauten werden vor Beladung mit Wasserstoff 
im Lichtmikroskop untersucht. Sie weisen im wesentlichen glatte Metall- 
15 oberflachen auf mit lediglich wenigen Kratzern, die von dem Polycarbo- 
nat-Substrat herruhren. 

AnschlieBend wurde der Schichtaufbau durch die (quasi als „Fenster" 
dienende) obere Palladium-Schicht mit Wasserstoff elektrochemisch be- 

20 laden. Zu diesem Zweck wird eine.Losung von Glycerin und Phosphor- 
saure (2:1) verwendet. Diese elektrochemische Beladung stellt eine ein- 
fache Methode dar, da die in den Schichtaufbau aufgenommene Was- 
-4K^ serstoffkonzentration einfach durch Messung der elektrischen Ladung 
uber das Faradaysche Gesetz bestimmt werden kann (R. Kirchheim, 

25 Prog. Mat. Sci. 32 (1988), 261-325). In der genannten Literaturstelle ist 
auch ein entsprechender apparativer Aufbau dargestellt. Um die Auf- 
nahme des Wasserstoffs verfolgen zu konnen, wurde die entsprechende 
Probe auf das Gestell eines optischen Mikroskops aufgebaut. Die Ande- 
rung der Oberflachenstruktur wahrend der Beladung mit Wasserstoff 

30 wurde in-situ mit einer CCD-Kamera optisch verfolgt. 
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Die Ergebnisse dieser optischen Verfolgung sind in Fig. 3 dargestellt. 
Daraus ergeben sich die Aufnahmen der CCD-Kamera wahrend der 
Wasserstoffbeladung von a) 0 H/Nb bis zu h) 0,68 H/Nb. Der unter den 
Konzentrationsangaben dargestellte Balken entspricht jeweils der Lange 
von 100 pm- Fig. 3 stellt dabei das Ergebnis des erfindungsgemai3en 
Verfahrens fur eine Niob-Schichtdicke von 100 nm dar. 

Wie Fig. 3 zeigt, sind zu Anfang (0 H) nur die vom Substrat herruhren- 
den wenigen Kratzer zu sehen. Durch Beladen mit Wasserstoff und Auf- 
nahme des Wasserstoff s in die Niob-Schicht uber die zuoberst angeord- 
nete Palladium-Schicht werden die Spannungen in der Schichtebene 
des Niobs sukzessive erhoht. Dabei bleibt die Oberflache des Schicht- 
aufbaus bis zu einer Wasserstoffkonzentration von 0,14 H/Nb im we- 
sentlichen unverandert. Oberhalb dieser Konzentration tauchen zusatzli- 
che lineare Linien auf, wie dies durch den Pfeil in Fig. 3b) angedeutet ist. 
Hier findet also eine erste RiBbildung statt. Durch Wechsel der Beleuch- 
tungsverhaltnisse im Lichtmikroskop und durch zusatzliche Versuche in 
einem Interefenzmikroskop konnte festgestellt werden, da!3 hier in der 
Tat ein Abheben der Oberflache vonstatten geht. Bei weiterer Erhohung 
der Wasserstoffkonzentrationen erstrecken die Linien sich weiter uber 
die gesamte Oberflache, wie in Fig. 3d) bis 3h) dargestellt ist. AuBerdem 
erhoht sich die Linienbreite mit der Wasserstoffkonzentration. SchlieB- 
lich wird eine netzformige Oberflachenstruktur erreicht, die mit zuneh- 
mender Wasserstoffkonzentration immer feinmaschiger wird. Durch op- 
tische Kontrolle wird eine kritische Wasserstoffkonzentration festgelegt, 
bei *der sich die oberen Schichten erstmals lokal vom Polycarbonat- 
Substrat ablosen. Dabei wird im vorliegenden Fall die erste sichtbare 
Aufwolbung zur Festlegung dieser kritischen Konzentration herangezo- 
gen. 

Die Filmablosung und die auftretenden Muster werden fur verschiedene 
Niob-Filmdicken untersucht, was zu vergleichbaren optischen Ergebnis- 
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sen wie in Fig. 3 fuhrt. Auch hier werden die kritischen Wasserstoffkon- 
zentrationen bestimmt, bei denen sich die oberen Schichten erstmals 
lokal vom Substrat abgelost haben. Dunnere Niob-Schichten nehmen 
vergleichsweise hohere Wasserstoffkonzentrationen auf, bevor die Film- 
5 ablosung startet und sich die entsprechenden netzformigen Aufwolbun- 
gen ausbilden. 

Die Auswertung der erhaltenen Ergebnisse fur verschiedene Schichtdik- 
ken ist in Fig. 4 dargestellt. Dort ist die kritische Absorbatkonzentration 
10 (bezeichnet mit c*) als Funktion der reziproken Materialdicke 1/Vd (d = 
Schichtdicke des Niob) aufgetragen. Aus der Steigung dieses Auftrags, 

namlich ^/(1-v) -y/(al E) mit v Poisson-Zahl des Niob, ot H Materialaus- 

dehnungskonstante des Niob, E Elastizitatsmodul des Niob, ergibt sich 
die Adhasionsenergie y. Diese ist das MaB fur die Haftung zweier Mate- 
15 rialien aufeinander. Im Falle des hier diskutierten Beispiels wurde die 
Adhasionsenergie von Palladium (untere Schicht gemaB Fig. 2) und Po- 
lycarbonat-Substrat zu 1,8 J/m 2 bestimmt. Lediglich zum Vergleich ist in 
Fig. 3 noch der Verlauf einer Geraden eingezeichnet, die einer Ad- 
hasionsenergie von 5 J/m 2 entsprechen wurde. 

20 



Die obigen Ausfuhrungen zeigen, daB das erfindungsgemaBe Verfahren 
^ geeignet ist, die Hafteigenschaften von zwei Materialien aneinander 
Oder aufeinander vergleichsweise einfach zu bestimmen. Uber die kriti- 
25 sche MeBgroBe konnen quantitativ Werte, beispielsweise fur die Adha- 
sionsenergie, erhalten werden, so daB Voraussagen uber die Haftung 
verschiedener Materialien aneinander/aufeinander ermoglicht werden. 
Dies macht das erfindungsgemaBe Verfahren fur viele technische An- 
wendungen, in der solche Voraussagen erwunscht sind, interessant. 

30 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Bestimmung der Hafteigenschaften von mindestens 
zwei Materialien aneinander, insbesondere zur Bestimmung der 
Hafteigenschaften mindestens einer Beschichtung oder mindes- 
tens eines Films aus mindestens einem ersten Material auf einem 
Substrat aus einem zweiten Material, wobei mindestens ein Mate- 
rial, vorzugsweise mindestens eine Beschichtung oder mindestens 
ein Film mit mindestens einem Absorbat beaufschlagt wird und 
mindestens eine kritische physikalische oder chemische MeB- 
groBe bestimmt wird, bei der sich die Materialien voneinander, 
vorzugsweise mindestens eine Beschichtung oder mindestens ein 
Film vom Substrat, mindestens teilweise, insbesondere im wesent- 
lichen vollstandig ablosen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 es sich 
bei der kritischen MeBgroBe um die beaufschlagte Absorbatmen- 
ge handelt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es sich 
bei der kritischen MeBgroBe um die aus der Beaufschlagung mit 
dem Absorbat gegebenenfalls resultierende Substratkrummung 
handelt. 

4. 1 Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, daB die Verfahrensschritte mindestens zweimal, 
insbesondere mehrfach durchgefiihrt werden, wobei mindestens 
eine Materialstarke, insbesondere die Dicke der Beschichtung 
oder des Films, variiert wird. 
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5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB mit Hilfe der kritischen MeBgroBe die soge- 
nannte Adhasionsenergie bestimmt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Adhasionsenergie bestimmt wird durch Bestimmung der Steigung 
eines Auftrags der kritischen MeBgroBe uber eine Funktion, vor- 
zugsweise die reziproke Wurzel, der Materialstarke, insbesondere 
Dicke der Beschichtung oder des Films. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Dicke der Beschichtung oder des Films 
klein gegenuber der Dicke des Substrats ist. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, insbeson- 
dere nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB das Verhalt- 
nis Es 2 /d zwischen 10 8 Pa-m und 10 14 Pa-m, vorzugsweise zwi- 
schen 10 10 Pa-m und 10 13 Pa-m, betragt, mit E = Elastizitatsmodul 
des Substrats, s = Dicke des Substrats und d = Dicke der Be- 
schichtung bzw. des Films. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, insbeson- 
dere nach Anspruch 7 oder Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Materialstarke, insbesondere die Dicke der Beschichtung 
oder des Films bzw. des Substrats zwischen 1 nm und 5 mm be- 
tragt. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Di- 
cke des Substrats zwischen 1 pm und 5 mm und die Dicke der 
Beschichtung oder des Films zwischen 1 nm und 1 pm betragt. 
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11. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB es sich bei dem Absorbat urn mindestens ei- 
ne Flussigkeit handelt. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB es 
sich bei dem Absorbat um Wasser handelt. 

13. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB es 
sich bei dem Absorbat um ein organisches Losungsmittel, insbe- 
sondere um Dichlormethan oder Tetrachlormethan handelt. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB es sich bei dem Absorbat um mindestens ein 
Gas handelt. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB es 
sich bei dem Absorbat um Kohlendioxid handelt. 

16. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB es 
sich bei dem Absorbat um ein gasformiges Element, insbesondere 
um Wasserstoff, handelt. 

17. Verfahren nach einem der Anspruche 11 bis 16, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Beaufschlagung mit dem Absorbat direkt aus der 
Flussigkeits- oder Gasphase erfolgt. 

18. Verfahren nach einem der Anspruche 14 bis 16, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Beaufschlagung mit dem Gas durch elektroche- 
mische Beladung erfolgt. 

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB es sich bei dem ersten Material, insbesonde- 
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re bei dem Material der Beschichtung oder des Films um ein Me- 
tall, insbesondere ein Edelmetall, handelt. 

20. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 18, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB es sich bei dem ersten Material, insbesondere bei 
dem Material der Beschichtung oder des Films um ein Poly- 
mermaterial, insbesondere einen Lack, handelt. 

21. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, insbeson- 
dere nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei 
dem zweiten Material, insbesondere bei dem Substrat, um ein Po- 
lymermaterial handelt. 

22. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 20, insbesondere nach 
Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei dem zwei- 
ten Material, vorzugsweise bei dem Substrat, um ein Metall han- 
delt. 

23. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB zur Bestimmung der kritischen MeBgroBe 
der Ablosevorgang der beiden Materialien, insbesondere der Be- 
schichtung oder des Films vom Substrat, optisch verfolgt wird, 
insbesondere mit Hilfe eines Lichtmikroskops. 

24. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, insbeson- 
• dere nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, daB zur Be- 
stimmung der kritischen MeBgroBe der Ablosevorgang der beiden 
Materialien, insbesondere der Beschichtung oder des Films vom 
Substrat, die Oberflachenrauhigkeit verfolgt wird, insbesondere 
durch Bestimmung der Oberflachenreflektivitat und/oder des Ober- 
flachenstreuverhaltens. 
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25. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB mindestens eine das Absorbat aufnehmende 
Beschichtung/Film mit mindestens einer das Absorbat nicht oder 
nur in geringer Konzentration aufnehmenden weiteren Beschich- 
tung/Film festhaftend verbunden ist und durch Beaufschlagung der 
das Absorbat aufnehmenden Beschichtung/Film mit dem Absorbat 
die Hafteigenschaften der das Absorbat nicht oder nur in geringer 
Konzentration aufnehmenden Beschichtung/Film am Substrat be- 
stimmt wird. 

26. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, insbeson- 
dere nach Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, daB zur Be- 
stimmung der Hafteigenschaften einschlieBlich des Substrats ein 
Schichtaufbau aus zwei bis vier, vorzugsweise zwei oder drei, 
Schichten vorgesehen ist. 



P41 719 DE 



- 19- 



Zusammenfassunq 



Bei einem Verfahren zur Bestimmung der Hafteigenschaften von minde- 
stens zwei Materialien aneinander wird mindestens ein Material mit ei- 
5 nem Absorbat beaufschlagt und eine kritische Mef3grof3e bestimmt, bei 
der sich die Materialien voneinander mindestens teilweise, insbesondere 
im wesentlichen vollstandig ablosen. Vorzugsweise werden Filme/ Be- 
schichtungen auf Substraten untersucht. Durch Auswertung der MeBer- 
gebnisse lassen sich beispielsweise Adhasionsenergien quantitativ be- 
10 stimmen. Damit sind Voraussagen uber die Haftung unterschiedlicher 
Materialien aufeinander/aneinander moglich. 
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